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0 Verfahren und Vorrichtung zur Herstellung von Pulvern. 



(57) Die Erfindung besteht darin. dai3 bei einem Ver- 
fahren und einer Vorrichtung zur Herstellung von 
Pulvern aus geschmolzenen Stoffen durch Zerstau- 
ben der Schmeize zu Partikein mittels stromender 
Medien und gleichzeitiger Abkuhlung der Partikel 
Oder Abkuhlung wahrend ihrer Fallbewegung, mit 
einer Schmelzvorrichtung (10), mit einer Zestau- 
bungsvorrichtung (11) sowie mit einem der Zerstau- 
bungsvorrichtung zugeordneten, an die Schmelzvor- 
richtung angesetzten Verdusungsturm (12), wobei 



tiefsiedendes verflUssigtes Gas Ober die Zerstau- 
bungsvorrichtung unter Druck auf den in den Verdu- 
sungsturm eintretenden Schmalzenstrahl (15) ge- 
spritzt wird, das tiefsiedende verflussigte Gas direkt 
einem Druckspeicher entnommen und vorzugsweise 
unter Zwischenschaltung eines Unterkuhlers der Zer- 
staubungsvorrichtung zugefuhrt wird. 

Dadurch konnen teuere und aufwendige Hoch- 
druckkolbenpumpen entfallen. 
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Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren 
zur Herstellung von Pulvern aus geschmolzenen 
Stoffen durch Z rstauben der Schmeize zu Parti- 
keln mittels stromender Medien und gleichzeitiger 
Abkuhlung der Partikel, oder Abkuhlung wahrend 
ihrer Fallbewegung, mit einer Schmelzvorrichtung, 
mit einer Zerstaubungsvorrichtung sowie mit ernem 
der Zerstaubungsvorrichtung zugeordneten, an die 
Schmelzvorrichtung angesetzten Verdusungsturm, 
wobei tiefsiedendes verflussigtes Gas uber die Zer- 
staubungsvorrichtung unter Druck auf den in den 
Verdusungsturm eintretenden Schmelzenstrahl ge- 
spritzt wird. 

Mit diesem Oberbegriff wird auf einen Stand 
der Technik bezug genonnmen, wie er beispielswei- 
se aus der DE-OS 37 30 147 und DE-OS 37 32 
365 bekannt geworden ist. Bel den bekannten Ver- 
fahren erfolgt das Verdusen der Schmeize unter 
hohem Druck (einige 100 bar). Dtese hohen Drijcke 
konnen nur erreicht werden, wenn eine teuere 
Hochdruckkolbenpumpe das flussige Gas verdich- 
tet. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein 
einfaches Verfahren und eine einfache Vorrichtung 
zur Herstellung von Pulvern zur Verfugung zu stel- 
len. die insbesondere ohne aufwendige und teuere 
Pumpenaggregate auskonnmen. 

Diese Aufgabe wird gemafi der Erfindung da- 
durch gelost. dafi das tiefsiedende verflussigte Gas 
direkt einem Druckspeicher entnommen und vor- 
zugsweise unter Zwischenschaltung eines Unter- 
kuhlers der Zerstaubungsvorrichtung zugefuhrt 
wird. Bei einer bevorzugten Variante wird dabei das 
Gas direkt einem vakuumisolierten Hochdrucktank, 
der vorzugsweise einen Druckzusatzverdampfer 
aufweist, entnommen. 

Der Aufbau dieser Speicherbehalter sowie die 
dazugehorige Ausrustung sind allgemein bekannt 
und beispielsweise in den Firmendruckschriften, 
Sachnummer 08 12 036 und 08 12 037 der Anmel- 
derin naher beschrieben. 

Zu der genannten Ausstattung zahlen auch so- 
genannte Druckzusatzverdampfer, die sicherstellen 
sollen, dafi bei der Entnahme von verflussigtem 
Gas das im Behalter frei gewordene Volumen ( = 
entnommene Flussigvolumen) durch Druckgas er- 
setzt wird, wodurch der Entnahmedruck konstant 
gehalten wird. Dabei wird. wie allgemein bekannt 
(s. a. u. a. Druckschriften). dem Speicherbehalter 
verflussigtes Gas entnommen, in einem Druckzu- 
satzverdampfer in Gas umgewandelt und das Gas 
dem SpeicherbehSlter oberhalb des FlOssigspie- 
gels zugefUhrt. Die Druckzusatzverdampfer konnen 
anbei durch Dampf, Elektritzitat oder warmes Was- 
ser beheizt werden. 

Mit solchen Tankanlagen konnen z. Z. Drucke 
bis ca. 100 bar problemlos erreicht werden, Uber 
eine isolierte Rohrleitung wird das flussige Gas 
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einem z. B. mit flOssigem Stickstoff betriebenen 
UnterkUhler zugefuhrt, wo es bis kurz Ober Glelch- 
gewichtstemperatur bei 1 bar abgekuhit wird. 
Durch eine weitere kurze isolierte Druckleitung er- 

5 reicht das unterkuhlte flussige Gas das Dusensy- 
stem, welches zusatzlich mit einer Warmedamm- 
schicht versehen sein kann. Weiterhin besteht die 
Moglichkeit. das Dusensystem Vakuum zu isolieren 
Oder mit flussigem Stickstoff zu kuhlen. 

70 Bei einer anderen ebenfalls gunstigen Variante 

wird das Gas einem Niederdruckkaltetank (bis ca. 
20 bar), an den ausgangsseitig eine kostengunstige 
Pumpe z. B. Krelselpumpe (bis ca.100 bar), ange- 
schlossen ist, entnommen. 

76 Beide Varianten haben den Vorteil. daB keine 

teuere und aufwendige Hochdruck-Kolbenpumpe 
eingesetzt werden mu/3. Hinzu kommt, dafi es nun- 
mehr einfach moglich ist, bereits bestehende Anla- 
gen zur Pulverherstellung. die mit gasformigem 

20 Gas (Inertgasverdusung) arbeiten, in einfachster 
Weise auf den Betrieb mit tiefsiedenden verflusslg- 
ten Gasen umzurusten. Dabei ist dann nur die 
Gasversorgung zu andern, wahrend die ubrigen 
Telle der Verdusungsanlage beibehalten werden 

25 konnen. 

Weitere vorteilhafte Verfahrensmerkmale sowie 
eine besonders gunstige Vorrichtung zur Durchfuh- 
rung des Verfahrens sind in den Anspruchen 2 bis 
19 angegeben. 

30 In der Zeichnung Ist eine Schmelzvorrichtung 

mit 10. eine Zerstaubungsvorrichtung mit 11 sowie 
erne der Zerstaubungsvorrichtung 11 zugeordente 
und mit der Schmelzvorrichtung 10 verbundener 
Verdusungsturm mit 12 gekennzeichnet. 

35 In der Schmelzvorrichtung 10 wird auf ca. 

900*0 bis 1700*C erhitztes Metall durch einen 
Auslauf 14 auf einen Durchmesser von 1 bis 20 
mm geformt und fallt als Metallstrahl 15 in den 
Verdusungsturm 12. Das Metall wird dabei entwe- 

40 der in einem separaten Ofen geschmolzen und in 
den Tundish 16 abgegossen oder direkt in dem als 
Ofen ausgebildeten Tundish geschmolzen und er- 
hitzt. 

Ein Einfrieren des Metal Istrahles 15 wird da- 
45 durch verhindert, dai3 die Fallstrecke der Schmeize 
zwischen Austritt und Gasauftreffpunkt durch eine 
warmeisolierende Einhausung 17 oder einer elektri- 
schen Beheizung umgeben ist. Dabei entsteht in 
der vorzugsweise zylindrischen Einhausung ein Un- 
50 terdruck, der den Schmelzenstrahl nach Austritt 
aus der Duse zusatzlich beschleunigt. 

Die Zerstaubungsvorrichtung 11 weist eine 
RingspaltdUse oder mehrere konzentrlsch angeord- 
nete Einzeldusen mit fest vorgegebenem Anstell- 
55 winkel auf. 

Durch Verandern der Dusenparameter, wie 6ff- 
nungswinkel, Gasaustrittsquerschnitt und Dusen- 
durchmesser als auch des Druckbereiches und des 

2 



EP 0 468 269 A1 



VerhSiltnisses Gasmenge/Metallmenge kann sowohl 
die Kornform (rund bis spratzig) als auch die Korn- 
groBenverteilung gezielt eingestellt ward n. 

Bei Verwendung einer Ringspaltduse kann das 
flussige Gas ohne oder mit Drall austreten, wo- 
durch eine Verbesserung der Zerstaubung erreicht 
wird. Durch eine geeignete, z. B. aus der deut- 
schen Patentanmeldung P 40 086 518 bekannten, 
Konstruktion kann der Ringspalt eingestellt werden. 
Die Stromungsgeschwindigkeit der Flussigkeit 
bleibt dabei nahezu unabhangtg vom Druck, da sie 
durch einen Federring kontrolliert wird. Dies er- 
moglicht ein Verdusen unter konstanten Bedingun- 
g n auch bei Druckschwankungen im flussigen 
Gas. 

Die Zerstaubungseinrichtung 11 ist uber die 
isolierte Rohrleitung 18 unter Zwischenschaltung 
von einenr) mit flussigem Stickstoff betriebenen Un- 
terkuhler 19, direkt mit einem Hochdruckkaltetank 
20 verbunden. Aus diesem wird das tiefsiedende 
verflussigte Gas ohne Zwischenschaltung einer 
Hochdruckkolbenpumpe direkt der Zerstaubungs- 
einrichtung zugefuhrt und flussiger Stickstoff oder 
flussiges Argon bzw. Helium mit einem Druck von 
1-100. vorzugsweise 1-50 bar gegen den 
Metallstrahl 15 gespritzt. 

Dabei wird der beim Auftreffen des tiefsieden- 
den verflussigten Gases auf die nach unten flieiSen- 
de Schmeize auftretende Leidenfrost'sche Effekt 
dadurch vermieden, da/3 die Relativgeschwindigkeit 
zwischen Gas und Schmeize mindestens 40 m/s 
betragt. 

An den Verdusungsturm 12 ist uber eine Lei- 
tung 21 ein Zyklon 22 und ein Filter 23 ange- 
sch lessen. 

Dem Zyklon 22 und dem Filter 23 wird uber 
Leitungen 24 bzw. 25 das Metallpulver entnommen. 

Der Ausgang 26 des Filters 23 steht unter 
Zwischenschaltung eines Sauggeblases 27 mit ei- 
nem Abluftkamin 28 in Verbindung. 

Versuche mit PbSn-Legierungen und CuPb-Le- 
gierungen ergaben, je nach Einstellwerten, rundes 
bis spratziges Pulver mit einem dso von ca. 100 bis 
120 um. Im Gegensatz zur Inertgasverdusung wird 
bei diesem Verfahren auch die Latentwarme des 
flussigen Gases genutzt. 

Patentanspril che 

1. Verfahren zur Herstellung von Pulvern aus ge- 

schmolzenen Stoffen durch Zerstauben der 
Schmeize zu Partikein mittels stro mender Me- 
dien und gleichzeitige AbkOhlung der Partikel 
Oder Abkuhlung der Partikel wahrend Ihrer 
Fallbewegung. mit einer Schmelzvorrichtung, 
mit einer Z rstaubungsvorrichtung sowie mit 
einem der Zerstaubungsvorrichtung zugeord- 
neten, an die Schmelzvorrichtung anges tzten 



Verdusungsturm. wobei tiefsiedendes verflOs- 
sigtes Gas Uber die Zerstaubungsvorrichtung 
unter Druck auf den in den Verdusungsturm 
eintretenden Schmelzenstrahl gespritzt wird. 

6 dadurch gekennzeichnet, 

daB das tiefsiedende verflussigte Gas direkt 
einem Druckspeicher (20) entnommen und vor- 
zugsweise unter Zwischenschaltung eines Un- 
terkuhlers (19) der Zerstaubungsvorrichtung 

10 (11) zugefuhrt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, 

dai3 der Druckspeicher (20) als Hochdruckkal- 
75 tetank vorzugsweise mit einem Druckzusatz- 

verdampfer ausgebildet ist. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

20 dai3 der Druckspeicher (20) als Niederdruckkal- 

tetank mit ausgangsseitig angeschlossener, 
preiswerten Pumpe. z. B. Kreiselpumpe. aus- 
gebildet ist. 

25 4- Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3. 
dadurch gekennzeichnet, 
dai3 zur Vermeidung des Leidenfrost'schen Ef- 
fektes beim Auftreten des flUssigen Gasstrah- 
les auf die nach unten flieBende Schmeize 

30 eine Relativgeschwindigkeit beider Medien zu- 

einander von mindestens 40 m/s eingestellt 
wird. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, 
35 dadurch gekennzeichnet, 

6aB das tiefsiedende verflussigte Gas mit ei- 
nem Druck zwischen 1 und 100 vorzugsweise 
1 bis 50 bar durch eine Duse auf den Schmel- 
zenstrahl gespritzt wird. 

40 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, 

da/3 flussiger Stickstoff, flussiges Argon oder 
flussiges Helium verwendet wird. 

45 

7. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 6. 
dadurch gekennzeichnet, 

daB das tiefsiedende verflussigte Gas aus ei- 
nem vakuumisolierten Druckspeicher entnom- 
50 men wird und uber eine vakuumisolierte oder 

gleichwertig isolierte Rohrleitung ohne Verwen- 
dung einer Hochdruckpumpe der DUse oder 
Zerstaubungsvorrichtung zugefUhrt wird. 

55 8- Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, 

dadurch gekennzeichnet, 

da/3 vor der Duse ein mit flussigem Stickstoff 
betriebender Unterkuhler in die isolierte Druck- 
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leitung eingebaut ist, der das zur VerdOsung 
verwendete flOssige Gas auf einen reproduzier- 
baren Temperaturwert nahe der Gleichge- 
wichtstemperatur bei Umgebungsdruck Oder 
dem fest-flussig-Glelchgewicht bei Verdu- 5 
sungsdruck abkuhlt. 

9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, 

da/3 die Duse mit flussigem Stickstoff gekuhit io 
wird. 

10. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 9, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafi die Duse vakuumisoliert ist. 76 

11. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 9, 
dadurch gekennzeichnet, 

6aB die Duse mit Schaumstoff oder Mineralfa- 
sern Isoliert ist. 20 

12. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 11, 
dadurch gekennzeichnet, 

dai3 der vorzugsweise einstellbare Winkel zwi- 
schen Schmelzenstrahl und auftreffenden Gas- 25 
strahl zwischen 30* und 90 ' liegt. 



17. Vorrichtung nach einem der AnsrpUche 14 bis 
16, 

dadurch gekennzeichnet, 
6aB die Fallstrecke der Schmeize zwischen 
Schmelzvorrichtung (10) und Zerstaubungsvor- 
richtung (11) von einer warmeisolierenden Ein- 
hausung (17) oder einer elektrischen Behei- 
zung umgeben ist. 

18. Vorrichtung nach einem der AnsprOche 14 bis 
17, 

dadurch gekennzeichnet. 
dafi an den Verdusungsturm (12) uber eine 
Leitung (21) ein Zyklon (22) und ein Filter (23) 
angeschlossen sind. 

19. Vorrichtung nach Anspruch 18. 
dadurch gekennzeichnet, 

dafi der Filterausgang (26) unter Zwischen- 
schaltung eines Sauggeblases (27) mit einem 
Abluftkamin (28) in Verbindung steht. 



13. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 12, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafi das Verhaltnis Masse flussiges Gas zu 
Masse der Schmeize 3:1 bis. 12:1 betragt. 



30 



14. Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfahrens 
nach einem der Anspruche 1 bis 13, 
gekennzeichnet durch 35 
eine Schmelzvorrichtung (10). eine Zerstau- 
bungsvorrichtung (11), einem der Zerstau- 
bungsvorrichtung (11) zugeordneten. mit der 
Schmelzvorrichtung (10) verbundenen Verdu- 
sungsturm (12) und einem gegebenenfalls un- 
ter Zwischenschaltung eines Unterkuhlers (19) 
an die Zerstaubungsvorrichtung (11) ange- 
schlossenen Druckspeicher (20) fur das tiefsie- 
dende verflussigte Gas. 

15. Vorrichtung nach Anspruch 14, 
dadurch gekennzeichnet, 

dais die Zerstaubungsvorrichtung (11) ein oder 
mehrere auf den aus der Schmelzvorrichtung 
(10) ausfliefienden Metallstrahl (15) gerichtete so 
□use aufweist, die an den Druckspeicher (20) 
angeschlossen sind. 



40 



45 



16. Vorrichtung nach Anspruch 15, 
dadurch gekennzeichnet, 

da/3 die Duse als Ringspaltduse ausgebildet 
ist. 
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